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(57) Abstract: The invention concerns novel thickened and transparent cosmetic, pharmaceutical, veterinary and detergent com- 
t^** positions. Said compositions comprise at least a thickening polymer obtained in powder form having been subjected to several 

washing/filtering/drying sequences. The resulting composition has, in spite of reduced thickening polymer concentration levels, 
5"^ optimal final characteristics and performance. 

(57) Abrege : La pnSsente invention concerne de nouvelles compositions cosme*tiques, pharmaceutiques, vgterinaires et d6tergentes 
epaissies et transparentes. Ces compositions comprennent au moins un polymere epaississant qui est obtenu sous la forme d'une 




poudre ayant subi une ou plusieurs sequences de lavage / filtration / s6chage. La composition obtenue presente, malgre' des concen- 
trations en polymere(s) epaississant(s) rdduites, des caracteristiques finales et des performances optimales. 
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Nouvelles compositions epaissies 
et transparentes, comportant au 
moins un polymere epaississant en 
poudre traitee par lavage / filtration 
5 / sechage, et leurs applications 

cosmetiques, pharmaceutiques, 
industrielles 

La presente invention concerne le secteur technique des compositions 
10 cosmetiques, pharmaceutiques, veterinaires et detergentes a base d'au 
moins un polymere epaississant. 

Les polym&res Epaississants sont tres largement utilises dans les 
secteurs d'activite mentionnes precedemment. 

En effet, apporter de la viscosity a ces produits est souvent une necessite 
15 pour des raisons psychologiques chez I'utilisateur final (un produit epais 
est souvent associe a un produit plus « nourrissant » ou « actif » ou 
« concentre »), des raisons techniques (les emulsions et les 
suspensions necessitent souvent Putilisation rfepaississants pour 
presenter une stabilite satisfaisante), et des raisons pratiques d'emploi (il 
20 est parfois plus facile pour le consommateur de manipuler et d'appliquer 
sur la peau ou les cheveux un produit dont Tecoulement est faible). 

Les polymeres epaississants les plus couramment utilises sont les 
suivants : 

Les epaississants naturels : 

25 Hs peuvent se presenter sous forme de poudre dont le temps de 
dissolution est plus ou moins long en fonction de leur nature chimique 
(cellulose, gommes...). Comme tout produit naturel, il existe une 
variabilite qualitative et quantitative. De plus, lis sont naturellement non, 
ou tres faiblement, ioniques. Les formes commerciales sont souvent 
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synthetiquement modifiees car les formes naturelles offrent peu de 
diversite. 

- Les epaississants obtenus par polymerisation oar precipitation : 

Le precede de polymerisation par precipitation dans un milieu solvant, 
5 tel que decrit de le brevet US 4,420,596, consiste en la polymerisation 
de monomeres solubles dans la phase huile tandis que le polymere 
obtenu est insoluble, et precipite done dans le milieu huileux. La 
faisabilite est assuree par la presence d'agents surfactants particuliers 
donnant la fluldite au milieu de dispersion. 

10 Etant donnee la technique de fabrication, ces polymeres sont 
necessairement de nature anionique, ce qui est restrictif d'un point de 
vue de la formulation, lis presentent en particulier des incompatibilites en 
presence de composes cationiques, ingredients pourtant couramment 
utilises. 

15 Ce type de polymere n'est generalement efficace qu'a un pH superieur a 
5, car le choix des monomeres utilisables est restreint par le mode de 
polymerisation. 

D'un point de vue manipulation, les particules obtenues par precipitation 
sontde petite taille, de Tordre de un micron .Les consequences en sont 
20 les suivantes : le polymere esttres pulverulent ce qui peut etre genant 
pendant la manipulation (formation de poussieres a Touverture des sacs, 
problemes ^incorporation), la mise en solution est longue (plusieurs 
heures) et fastidieuse, les risques de formation de grumeaux / amas au 
moment de la mise en solution sont eleves. 

25 De plus il est necessaire de neutraliser la solution obtenue, pour obtenir 
un effet epaississant. 

Enfin, cette technique impose ('utilisation de solvant(s) relativement 
toxique(s) (acetate d ! ethyle, cyclohexane...). Cette contrainte est 
d'ailleurs de plus en plus genahte etant donnees les evolutions des 
30 reglementations mondiales (sante et environnement). 
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- Les epaississants polymerises en emulsion : 

Cette technologie, tel que decrit dans le brevet EP 0 161 038, permet 
d'obtenir des suspensions / emulsions dites inverses (c'est-a-dire eau 
dans huile) de polymeres reticules dans un milieu organique de nature 
5 minerale, synthetique ou vegetale. Ces formes fluides sont caracterisees 
par une grande souplesse d'utilfsation. 

Ce mode de polymerisation permet de travailler avec un tres large choix 
de monomeres. 

On peut faire varier la nature ionique du / des monomeres (anionique, 
10 cationique, amphotere). N est alors possible de disposer d' epaississants 
specifiques pour des milieux contenant des ingredients anioniques ou 
cationiques. 

II est egalement possible de travailler avec des monomeres de type 
acide fort pour la mise au point d ! un systeme epaississant, 
15 specif iquement pour les milieux a pH acide, par exemple. 

La presence d'une phase organique restreint cependant ['utilisation de 
ces epaississants dans des formulations d'emulsions (eau dans huile ou 
huile dans eau), Les formulations finales sont done generalement 
opaques ou opalescentes. 



La presente invention a pour but de pallier chacun des differents 
inconvenients prdcedemment cites et de proposer des compositions 
cosmetiques epaissies et neanmoins transparentes et presentant de 
maniere surprenante, malgre une faible teneur relative reduite en 
25 polymere(s) epaississant(s), des caracteristiques finales et des 
performances optimales, ceci grace a la selection de polymere(s) 
epaississant(s) prepare(s) de maniere particuliere dans une etape finale. 

Le Demandeur a en effet trouve qu'un polymere epaississant defini ci- 
apres, caracterise en ce qu'il est obtenu sous la forme d'une poudre 
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suivie par une ou plusieurs sequences de lavage/filtration/sechage 
permet d'atteindre ces buts. 

Au sens de la presente invention, I'expression "polymere epaississant 11 
designe tout polymere ou tout copolymere obtenu sous la forme d'une 
5 poudre de depart post-traitee 

ou tout melange de tels (co)polymeres. 

Par ailleurs, le terme « polymere » designe aussi bien les 
homopolymeres que les copolymeres de tous types. 

Selon I'invention, on utilisera de maniere preferee pour Tobtention d'un 
10 polymdre epaississant de depart sous forme de poudre la technique de 
sechage par atomisation ou « spray-drying » qui consiste a creer un 
nuage de fines gouttelettes d'emulsions (tel que decrit dans le brevet 
EP 0 161 038) dans un courant d'air chaud, pendant une duree 
controlee. Une telle technique de sechage par pulverisation a ete 
15 developpee au cours des annees 1980 par la societe DoW Chemical 
pour secher des emulsions de poiyacrylamide. 

Les autres techniques connues, selon I'etat de Tart, et conduisant a des 
produits epaississants de depart en poudre, telles que a), la 
polymerisation par precipitation et b) Pagglomeration de polymere issu 
20 tfune polymerisation en emulsion inverse (EP 570404) peuvent 
egalement etre utilisees dans le cadre de Tinvention. 

Ces techniques sont bien connues de Phomme de metier et il sera inutile 
de les decrire ici. 

Comme indique ci-dessus, I'invention repose sur le choix de polymeres 
25 epaississants ayant subi, apres leur synthese, une etape de post- 
traitement du type lavage / filtration / sechage. 

La ou les sequences de « post traitement » essentielles a la mise en 
oeuvre de la presente invention sont telles que decrites ci-apres. Ces 
sequences consistent en la combinaison des 3 etapes suivantes : 
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1 Une etape de lavage qui consiste a repulper (remise en 
suspension) dans un solvant ou un melange de solvants une quantite de 
poudre issue d'une phase prealable de sechage (telles que decrites ci- 
dessus). La duree du lavage sera en partie fonction de la granulomere 
5 de la poudre et permettra d'agir sur la qualite de ^extraction. On entend 
par solvant d'extraction I'ensemble des solvants organiques utilises en 
extraction tels que les solvants apolaires, polaires, protiques ou 
aprotiques ; on citera en particulier les solvants chlores, les cetones et de 
preference les solvants hydroxyles comme le methanol ou encore 
10 Tisopropanol. Des melanges de chacune de ces grandes families restent 
egalement tres efficaces notamment en combinaison avec Peau. 

L'homme de metier saura composer de tels melanges en fonction de 
Papplication et des produits concemes, a la lumiere de ses 
connaissances generates et de la presente description, au besoin k 
15 I'aide de queiques essais simples de routine. 

2 Une etape de separation solide / liquide (on emploiera dans toute 
la presente demande, y compris les revendications, le terme 
« filtration » pour designer ces operations), qui permet d'isoler la 
poudre lavee du milieu solvant On retrouve alors toutes les techniques 

20 connues continues ou discontinues : essoreuse, centrifugeuse, filtre 
« Nutsche »™... On privilegiera les techniques permettant d'effectuer 
un ringage du solide avec un minimum de solvant propre, notamment 
ceux deja mentionnes ci-dessus. 

3 Une etape de sechage (< 100°C) qui consiste a rendre la poudre 
25 libre de tous solvants, afin de lui donner toutes ses qualites finales de 

manipulation, et / ou une etape de vieillissement dans des conditions de 
temperature assez vioJentes (>100°C) (on emploiera dans toute la 
presente demande, y compris les. revendications, le terme « sechage » 
pour designer ces operations). 



30 



WO 02/057322 PCT/FR02/00220 

6 

La poudre finale ainsi obtenue est parfaitement blanche et nettoyee de 
toute trace, de surfactant provenant de la polymerisation en emulsion 
inverse. 



5 Grace a cette ou ces sequence(s) de lavage / filtration / sechage, le gel 
resultant de la mise en solution de la poudre apparaTt parfaitement 
transparent et incolore (transmittance >75% et de preference >85%). De 
plus, et de maniere surprenante, cette poudre presente des 
caracteristiques de gonflement nettement superieures par rapport a la 
10 poudre non traitee, ce qui permet pour une viscosite donnee de diminuer 
d'au moins 5 %, de preference d'au moins 10 % et plus, les quantites de 
polymere epaississant necessaires a Tobtention du gel desire. 

L'homme de metier comprendra la grande importance economique de 
cette reduction. 

15 

Les compositions cosmetiques ou correspondant a d'autres applications 
de Tinvention, conformes a I'invention comprennent necessairement, au 
moins un polymere ou copolymere reticule selon Tinvention, aussi bjen 
non ionique, anionique, cationique qu' amphotere. De maniere non 
20 limitative, on pourra utiliser les monomeres suivants, seuls ou en 
melanges : 

I qs monomeres non ioniques : les monomeres non ioniques utiles selon 
('invention peuvent etre choisis parmi les monomeres vinyliques solubles 
dans Teau. Des monomeres preferes appartenant a cette classe incluent 

25 Tacrylamide et le methacrylamide, les derives de Pacrylamide comme les 
N-alkylacrylamide par exemple le N-isopropylacrylamide, le N-tert- 
butylacrylamide, roctylacrylamide ainsi que les N,N-dialkylacrylamides 
comme le N-N-dimethylacrylamide et le N-methylolacrylamide. 
Egalement peuvent etre utilises la vinylformamide, la N-vinylpyridine, la 

30 N-vinylpyrroiidone, les hydroxyalkyl acrylates et methacrylates. Un 
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monomere vinylique non ionlque prefere sera I'acrylamide. On peut 
utiliser d'autres rnonomeres non ioniques, sans sortir du cadre de 
I'invention, notamment des rnonomeres hydrophobes : styr&ne, alkyl 
(meth)acrylate et aryle (meth)acrylate et analogues bien connus de 
5 I'homme de metier. 

Les rnonomeres anioniques : les rnonomeres anioniques utiles dans la 
presente invention peuvent etre choisis dans un large groupe. Les 
rnonomeres peuvent presenter des fonctionnalit§s acryliques, vinyliques, 

10 maleiques, fumariques, allyliques et contenir un groupe carboxy, 
phosphonate, sulfonate, ou un autre groupe a charge anionique, ou bien 
le sel d'ammonium ou de metal alcalino terreux ou de metal alcalin 
correspondant d'un tel monomere. Des exemples de rnonomeres 
convenables comprennent I'acide acrylique, I'acide methacrylique, 

15 Pacide itaconique, I'acide crotonique, I'acide maleique, I'acide fumarique 
et les rnonomeres de type acide fort presentant par exemple une fonction 
de type acide sulfonique ou acide phosphonique tels que Tacide 2- 
acrylamido-2-methytpropane sulfonique AMPS, Tacide vinylsulfonique, 
I'acide vinylphosphonique, I'acide allylsulfonique, I'acide 



20 allylphosphonique et leurs sels solubles dans I'eau d'un metal alcalin, 
d'un metal alcaJino terreux, et d'ammonium et analogues bien connus de 
I'homme de metier. 



Les rnonomeres cationiques 

25 Comme rnonomeres cationiques on pourra utiliser ceux repondant a la 
formule suivante : 
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CH2= C R1 R2 

• I I 

0=C — A1 — B1 — N — R4 A " 

I 

R3 

dans laquelie R, represente H ou CH 3 ; R 2 et R3 representent des 
groupes alkyle en C r C 3 ; R 4 represente H ou un groupe alkyle en C.-C^ 
ou un grouperhent (alkyl)aryle ou un groupement aryle substitue ; A, 
5 represente un atome d'oxygene ou NH ; B 1 represente un groupe 
alkylene en C 2 -C 10 ou un groupe hydroxypropylene, et X" est un contre 
ion anionique. Les monomeres cationiques tels que les derives 
d'halogenures de diallyldialkylammonium peuvent egalement etre 
utilises, ainsi que les analogues bien connus de 1'homme de metier. 

10 On pourra employer des melanges de tels (co)polymeres reticules. 

On trouvera ci dessous une liste non limitative des reticulants utilisables: 
methylene bisacrylamide (MBA), I'ethyldne glycol di-acrylate, le 
polyethylene glycol dimethacrylate, le diacrylamide, le 
cyanomethylacrylate, le vinyloxyethylacrylate ou methacrylate et le 

15 formaldehyde, le glyoxal, les composes de type glycidylether comme 
l'§thyleneglycol diglycidylether, ou des epoxy ou tout autre moyen bien 
connu de I'homme de metier permettant la reticulation. 

On trouvera ci dessous une liste non limitative des agents de transfert 
20 pouvant egalement etre utilises en cours de polymerisation : alcool 
isopropylique, hypophosphite de sodium, mercaptoethanol etc., et 
analogues bien connus de rhomme de metier. 

L'invention concerne egalement le procede de preparation d'une poudre 
25 de (co)polymere(s) adaptee a la preparation de compositions 
cosmetiques, pharmaceutiques, veterinaires et/ou detergentes, epaissies 
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et transparentes comprenant au moins un (co)polyrnere epaississant, 
selon Pune quelconque des revendications 1 a 7, caracterise en ce que il 
consiste a employer un ou plusieurs (co)polymeres de depart obtenus en 
poudre a la synthese, et a effectuer un post-traitement de cette poudre 
5 par une ou plusieurs sequences de la combinaison d'etapes de 
lavage/filtration/sechage, notamment le procede ci-dessus caracterise en 
ce que on utilise, pour Pobtention d'un (co)polymere epaississant de 
depart sous forme de poudre, ou de melanges de tels (co)polymeres, la 
technique a) de sechage par atomisation ou « spray-drying » qui 

10 consiste a creer un nuage de fines gouttelettes d'emulsions dans un 
courant d'air chaud, pendant une duree controlee, ou b) de 
polymerisation par precipitation ou c) d'agglomeration d'un polymere 
issu d'une polymerisation en emulsion inverse et notamment le procede 
ci-dessus caracterise en ce que le ou les (co)polymere(s) en poudre de 

15 depart sont soumis aux etapes de post-traitement suivantes : 

une etape de lavage qui consiste a repulper (remise en 
suspension) dans un solvant ou un melange de solvants une quantite de 
poudre de depart, la duree du lavage etant en partie fonction de la 
granulomere de la poudre, et le solvant d'extraction etant choisi parmi 
20 Tensemble des solvants organiques tels que les solvants apolaifes, 
polaires, protiques ou aprotiques, en particulier les solvants chlores, les 
cetones et les solvants hydroxy les comme le methanol ou encore 
Pisopropanol, seuls ou en melanges. 

une etape de separation solide / liquide ( « filtration » ), qui isole 
25 la poudre lavee du milieu solvant, par une technique continue ou 
discontinue sur essoreuse, centrifugeuse, filtre « Nutsche »™..., de 
preference une des techniques permettant d'effectuer un rinpage du 
solide avec un minimum de solvant propre. 
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une etape de sechage (< 100°C) pourrendre la poudre libre de 
tous solvants et / ou une etape de vieillissement dans des conditions de 
temperature assez violentes (>100°C) ( ensemble « sechage » ). 



5 Uinvention concerne encore, les polymeres en poudre « post-traitee » 
ainsi obtenus, ainsi que les bases les contenant, et les gels ou autres 
produits obtenus pour Putilisation finale, ainsi que lesdites applications 
finales (preparation de compositions cosmetiques, pharmaceutiques, 
veterinaires et/ou detergentes). 

10 

^invention va etre maintenant plus completement illustree a I'aide des 
exemples non limitatifs suivants , et en particulier qui ne sauraient etre 
consideres comme la limitant aux formes galeniques decrites. 

15 Exemple de gains de viscosite : 

A/ - Sur un homopolymere reticule d'acrylate de sodium 
(polymere A) : 

Preparation de la poudre : on utilise un melange isopropanol/eau (90/1 0) 
dans lequel on repulpe 35% de poudre « spray-dryee » (sechee par 
20 pulverisation). Apres avoir laisse le melange sous agitation pendant 30 
minutes, on le filtre. Le "gateau" obtenu est alors rince avec du solvant 
"neuf puis seche a I'etuve a 50°C. 

Uetape de vieillissement. (optionnelle) peut s*effectuer, par exemple, sur 
lit fluidise a temperature donnee. On en mesure Pinteret dans le tableau 
25 suivant. 



1 • 
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Invention : Poudre apres lava 


ge / solution a 0,25% en poids 


Poudre 
avant 
lavage 


Avec sechage 

sans 
vieUlissement 


ef avec 2 min 
de 

vieUlissement 


Avec sechage 
et avec 5 min 
de 

vieUlissement 


Avec sechage 
etavec 10 
min de 
vieUlissement 


8250 
cps 


9750 cps 


1 1 000 cps 


12250 cps 


17250 cps 




+ 18% 


+ 33% 


+48% 


+ 100% 



B/ - Sur un copolymere reticule a base d'acrylate 
10 d'ammonium et de 2-acrylamido-2-methylpropane sulfonate 
de sodium (polymere B) : 

Preparation de la poudre : on utilise, le meme mode operatoire que celui 
mis en place pour le polymere A a Texception du solvant qui est 
remplace par un melange methanol/isopropanol/eau (10/85/5). 



15 
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Invention : Poudre apres 
lavage solution a 0.25% en 
poids 


Poudre avant 
lavage 


Avec sechage 

sans 
vieillissement 


Avec s6chage 
et avec 5 min 
de 

vieillissement 


5250 cps 


6250 cps 


7600 cps 




+ 19% 


+ 45% 



5 



C/ - Sur un homopolymere reticule de chlorure de 
trimethylethyl ammonium methacylate (MADAME CH 3 CI) 
10 (poly mere C) : 

Preparation de la poudre : on utilise le meme mode operatoire que celui 
mis en place pour le polymSre A a ['exception du soivant qui est 
remplace par un melange dichloromethane/isopropanol (25/75). 



15 
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Invention : Poudre apres 
lavage solution a 1% en poids 


Poudre avant 
lavage 


Avec sechage 

sans 
vieillissement 


Avec sechage 
et avec 10 min 
de 

vieillissement 


11000 cps 


11770 cps 


12100 cps 




+7% 


+ 11% 



5 Les viscosites sont des viscosites Brookfield mesurees avec les modules 
RV 5, 6 ou 7 et a la vitesse de 1 0, 20 ou 50 tours par minute selon les 
polymeres. 

Les exemples ci-apres ont ete realises selon le mode operatoire suivant : 
10 - preparation de la phase aqueuse 

- ajout du polymere sous agitation 

- ajustement du pH si necessaire 

Les valeurs de transmittance sont mesurees a Paide d'un appareil de 
15 type DR 2000 (Direct Reading Spectrometer de la societe HACK™) sur 
une solution aqueuse de polymere a 1% de concentration. La 
transmittance correspond au pourcentage de la lumiere transmise a une 



* *. 
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longueur d'onde de 420 nrn. 

Exemple 1 : base pour un gel demelant capillaire (a rincer) " 

% p/p 

Polymere C 0,5 
5 FLOCARE™ C1 07 (polymere condrtionneur cationique) 2 
Parfum . QS 

Conservateurs QS 
Eau (aqua) QSP 100 

Transmittance 81% 

10 

Exemple 2 : base pour un gel anti-ride pour Je visage 

% p/p 

Polvmere B 0,5 
Acide lactique (85 %) 1 
15 Parfum QS 
Conservateurs QS 
Acfde citrique QS pH 4 

Eau (aqua) QSP 100 

Transmittance 88% 

.20 

Exemple 3 : base pour une gelee rafratchissante pour les jambes 

%p/p 

Polvmere A 0,5 
Extrait de Gingko biloba 0,5 
25 Propylene glycol 1 
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Glycerine 


4 


Menthol 


0,1 


Parfum 


QS 


Conservateurs 


QS 


Eau (aqua) 


QSP 100 


Transmittance 


93% 



Les compositions finales obtenues pour les exemples 1 a 3 sont toutes 
transparentes et incolores (transmittance > 75%) 

10 

-De maniere surprenante, les compositions de Tinvention presentent, 
pour des concentrations en polymere(s) epaississant(s) reduites, des 
caracteristiques finales et des performances optimales avec en 
particufier une transparence parfaite, une tres grande stabilite et une tres 
15 bonne compatibility en presence d'electrolytes, quel que soit le pH de la 
formulation. 

II est a noter que la nature ionique des polymeres de Tinvention couvre 
I'integralite de gamme (anionique, cationique, non-ionique et/ou 
20 amphotere). De plus, des monomeres de type acide fort peuvent 
egalement etre utilises pour la mise au point tfun polymere epaississant 
specifique pour les milieux a pH acide. 
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REVENDICATIONS 



1 Compositions cosmetiques, pharmaceutiques, veterinaires et/ou 
detergentes, epaissies et transparentes comprenant au moins un 
5 (co)polymere epaississant, caradterisees en ce que ledit ou lesdits 
polymere(s) est / sont obtenu(s) sous la forme d'un polymere en poudre 
de depart, laquelle est ensuite post-traitee par une ou plusieurs 
sequences de la combinaison d'etapes de lavage/filtration/sechage. 

10 2 Compositions selon la revendication 1 caracterisees en ce que on 
emploie comme "polymere epaississant" de depart tout polymere obtenu 
en sortie de synthese sous la forme d'une poudre , ou tout melange de 
tels polymeres ou copolymeres de tous types. 



15 3 Compositions selon la revendication 1 ou 2 caracterisees en ce 
que on utilise, pour I'obtention d'un (co)polymere epaississant de depart 
sous forme de poudre, ou de melanges de tels (co) poly me res, la 
technique a) de sechage par atomisation ou « spray-drying » qui 
consiste a creer un huage de fines gouttelettes d'emulsions dans un 

20 courant d'afr chaud, pendant une duree control^e, ou b) la 
polymerisation par precipitation ou c) Tagglomeration d'un polymere 
issu d'une polymerisation en emulsion inverse. 

4 Compositions selon Tune quelconque des revendlcatfons 1 a 3 
caracterisees en ce que le ou les (co)polymere(s) en poudre de depart 
25 sont soumis aux etapes de post-traitement suivantes : 



une etape de lavage qui consiste a repulper (remise en 
suspension) dans un solvant ou un melange de solvants une quantite de 
poudre de depart, la duree du lavage etant en partie fonction de la 
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granulomere de la poudre, et le solvant d'extraction etant choisi parmi 
Pensemble des solvants organiques tels que ies solvants apolaires, 
polaires, protiques ou aprotiques, en particulier Ies solvants chlores, Ies 
cetones et Ies solvants hydroxyles comme le methanol ou encore 
5 Pisopropanol, seuls ou en melanges. 

une etape de separation solide / liquide ( « filtration » ), qui isole 
la poudre lavee du milieu solvant, par une technique continue ou 
discontinue sur essoreuse, centrifugeuse, filtre « Nutsche »™, de 
preference une des techniques permettant d'effectuer un rin?age du 
10 solide avec un minimum de solvant propre. 

une etape de sechage (< 100°C) pour rendre.Ia poudre libre de 
tous solvants et / ou une etape de vieiliissement dans des conditions de 
temperature assez violentes (>100°C) ( ensemble « sechage » ). 

15 5 Compositions selon Tune quelconque des revendications 1 a 4 
caracterisees en ce que elle comprennent au moins un polymere ou 
copolymere reticule, aussi bien non ionique, anionique, cationique qu' 
amphotere, synthetise(s) a partir des monomeres suivants, seuls ou.en 
melanges : 

20 monomeres non ioniques : choisis parmi Ies monomeres 

vinyliques solubles dans Feau, comme Pacrylamide et le 
methacrylamide, Ies derives de Pacrylamide comme Ies N- 
alkylacrylamide par exemple le N-isopropylacrylamide, le N-tert- 
butylacrylamide, Poctylacrylamide ainsi que Ies N,N-dialkylacrylamides 

25 comme le N-N-dimethylacrylamide et le N-methylolacrylamide, ou la 
vinylformamide, la N-vinylpyridine, la N-vinylpyrrolidone, Ies hydroxyalkyl 
acrylates et methacrylates, ou encore des monomeres hydrophobes : 
styrene, alkyl (meth)acrylate et aryle- (meth)acrylate, de preference 
Pacrylamide. 
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monomeres anioniques : choisis parmi ceux presentant des 
fonctionnalites acryliques, vinyliques, maleiques, fumarjques,. allyliques 
et contenant un groupe carboxy, phosphonate, sulfonate, ou un autre 
groupe a charge anionique, ou bien le sel d'ammonium ou de metal 
5 alcalino terreux ou de metal alcalin correspondant d'un te! monomere, 
notamment I'acide acrylique; Tacide methacryiique, I'acide itaconique, 
I'acide crotonique, I'acide maleique, I'acide fumarique et les monomeres 
de type acide fort presentant une fonction de type acide sulfonique ou 
acide phosphonique tels que I'acide 2-acrylamido-2-methylpropane 
10 sulfonique AMPS, I'acide vinylsulfonique, Facide vinylphosphonique, 
I'acide allylsulfonique, I'acide allylphosphonique et leurs sels solubles 
dans Peau d'un metal alcalin, d'un metal alcalino terreux, et 
d'ammonium. 



15 monomeres cationiques 

ceux repondant k la formule suh/ante : 

CH2= C — R1 
I 

0=C — A1 

dans laquelle represente H ou CH 3 ; R 2 et R3 represented des 
groupes alkyle en C r C 3 ; R 4 represente H ou un groupe alkyle en C^C^ 
20 ou un groupement (alkyl>aryie ou un groupement aryle substitue ; A n 
represente un atome d'oxygene ou NH ; B 1 • represente un groupe 
alkylene en C 2 -C 10 ou un groupe hydroxypropylene, et X" est un contre 
Ion anionique, 

ou les monomeres cationiques tels que les derives d'halogenures de 
25 diallyldialkylammonium. 



B1 — 



R2 
I 

N+- 
I 

R3 



R4 



X- 
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6 Compositions selon la revendication 5 caracterisees en ce que 
les reticulants utilisables sont choisis parmi : methylene bisacrylamide 
(MBA), ^ethylene glycol di-acrylate, le polyethylene glycol 
5 dimethacrylate, le diacrylamide, le cyanomethylacrylate, le 
vinyloxyethylacrylate ou methacrylate et le formaldehyde, le glyoxaf, les 
composes de type glycidylether comme I'ethyleneglycol diglycidylether, 
ou des epoxy . 

10 7 Compositions selon Tune quelconque des revendications 1 a 6 
caracterisees en ce que on pourra employer un agent de transfert en 
cours de polymerisation, comme alcool isdpropylique, hypophosphite de 
sodium, mercaptoethanol. 



15 8 Procede de preparation d'une poudre de (co)polymere(s) adaptee 
a la preparation de compositions cosmetiques, pharmaceutiques, 
veterinaires et/ou detergentes, epaissies et transparentes comprenant au 
moins un (co)polymere epaississant, selon Tune quelconque des 
revendications 1 a 7, caracterise en ce que il consiste a employer un ou 

20 plusieurs (co)polymeres de depart obtenus en poudre a la synthese, et a 
effectuer un post-traitement de cette poudre par une ou plusieurs 
sequences de la combinaison tfetapes de lavage/filtration/sechage. 

9 Procede selon la revendication 8 caracterise en ce que on utilise, 
25 pour Tobtention d'un (co)polymere epaississant de depart sous forme de 
poudre, ou de melanges de tels (co)polymeres, a) la technique de 
sechage par atomisation ou « spray-drying » qui consiste a creer un 
nuage de fines gouttelettes d'emulsions dans un courant d'air chaud, 
pendant une duree controlee, ou b) la polymerisation par precipitation 
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ou c) 1'agglomeration d'un polymere issu d'une polymerisation en 
emulsion inverse. 

1 0 Procede selon la revendication 8 ou 9, caracterise en ce que le 
ou les (co)polymere(s) en poudre de depart sont soumis aux etapes de 
5 posWraitement suivantes : . 

une etape de lavage qui consiste a repulper (remise en 
suspension) dans un solvant ou un melange de solvants une quantite de 
poudre de depart, la duree du lavage etant en partie fonction de la 
granulomere de la poudre, et le solvant d'extraction etant choisi parmi 
10 I'ensemble des solvants organiques tels que les solvants apolaires, 
polaires, pratiques ou aprotiques, en particulier les solvants chlores, les 
cetones et les solvants hydroxyles comme le methanol ou encore 
Pisopropanol, seuls ou en melanges. 

une etape de separation solide / liquide ( « filtration » ), qui isole 
15 la poudre lavee du miiieu solvant, par une technique continue ou 
discontinue sur essoreuse, centrifugeuse, filtre « Nutsche »™, de 
preference une des techniques permettant d'effectuer un ringage du 
solide avec un minimum de solvant propre. 

une etape de sechage (< 100°C) pour rendre la poudre libre de 
20 tous solvants et / ou une etape de vieillissement dans des conditions de 
temperature assez violentes (>100°C) ( ensemble « sechage » ). 

11 (Co)polymeres en poudre, ou melanges de tels (co)polymeres, 
caracterises en ce que ils ont ete obtenus par un proc6d6 selon Tune 

25 quelconque des revendications 8 a 10. 

12 (Co)polymeres en poudre selon la revendication 11 caracterise en 
ce que il est choisi parmi les suivants : 



# 
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Homopolymere reticule d'acrylate de sodium (polymere A) , selon 
la revendication 11, caracterise en.ce que il est obtenu de la rnaniere 
suivante : 

Preparation de la poudre : on utilise un melange isopropanol/eau (90/1 0) 
5 dans lequel on repulpe 35% de poudre « spray-dryee » (sechee par 
pulverisation) ; apres avoir laisse le melange sous agitation pendant 30 
minutes, on le filtre ; le "gateau" obtenu est alors rince avec du solvant 
"neuf puis seche a I'etuve a 50°C ; I'etape de vieillissement 
(optionnelle) peut s'effectuer sur lit fluidise a temperature donn§e, 

10 et en ce qu'H presente les proprietes suivantes : 





Invention : Poudre apres lava 


ge / solution a 0,25% en poids 


Poudre 
avant 
lavage 


Avec sechage 

sans 
vieillissement 


Avec sechage 
et avec 2 min 
de 

vieillissement 


Avec sechage 
et avec 5 min 
de 

vieillissement 


Avec sechage 
etavec 10 
min de 
vieillissement 


8250 
cps 


9750 cps 


1 1 000 cps 


12250 cps 


17250 cps 




+ 18% 


+ 33% 


+48% 


+ 100% 



copolymere reticule a base cfacrylate d'ammonium et de 2- 
15 acryIamido-2-methylpropane sulfonate de sodium (polymere 
B) caracterise en ce que il est prepare de la rnaniere suivante 

Preparation de la poudre : on utilise le meme mode operatoire que celui 
mis en place pour le polymere A a I'exception du solvant qui est 
remplace par un melange methanol/isopropanol/eau (10/85/5), 
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et en ce qu'il presente les proprietes suivantes : 





Invention : Poudre apres 
lavage solution a 0.25% en 
poids 


Poudre avant 
lavage 


Avec sechage 

sans 
vieiflissement 


Avec sechage 
et avec 5 min 
de 

vieillissement 


5250 cps 


6250 cps 


7600 cps 




+ 19% 


+ 45% 



homopolymere reticule de chlorure de trimethyiethyl ammonium 
5 methacylate (MADAME CH 3 CI) (polymere C) caracterise en ce que il est 
prepere de la maniere suivante : 



10 Preparation de la poudre : on utilise le meme mode operatoire que celui 
mis en place pour le polymere A a Texception du solvant qui est 
remplace par un melange dichloromethane/isopropanol (25/75) 



et en ce qu'il presente les proprietes suivantes : 



15 
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Invention : Poudre apres 
lavage solution a 1% en poids 


Poudre avant 
lavage 


Avec sechage 

sans 
vieillissement 


Avec sechage 
et avec 10 min 
de 

vieillissement 


11000 cps 


11770 cps . 


12100 cps 




+ 7% 


+ 11% 



5 (viscosites Brookfield mesurees avec les modules RV 5, 6 ou 7 et a la 
vitesse de 10, 20 ou 50 tours par minute selon les polymeres) 

13 Bases pour compositions cosmetiques, pharmaceutiques, 
veterinaires et/ou detergentes, epaissies et transparentes comprenant au 
moins un (co)poiymere epaississant, caracterisees en ce que on les 
10 prepare selon le mode operatoire suivant : 

- preparation de la phase aqueuse 

- ajout du polymere selon la revendication 12 ( poudre de 
(co)polymere(s) posMraitee) sous agitation 

- ajustement du pH si necessaire. 
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